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Служебные свойства металлов и сплавов, к а ­
чество и эксплуатационны е ха р а кте р и сти ки , во 
многом  зависят от присутствия  в н и х  газовы х и 
газообразую щ их примесей, к  которы м  тр а д и ц и ­
онно относятся водород, азот, кислород, а та кж е  
сера и углерод. О сновной особенностью  газовых 
примесей является то. что они, являясь примеся­
ми внедрения, им ею т значительную  раствори­
мость в ж и д ком  металле, превы ш аю щ ую  их ра­
створимость в твердом.
Кислород характеризуется чрезвы чайно н и з ­
ко й  растворим остью  в твердом железе 0,001 -
0.002 ат.% (0 .0 0 0 3  - 0 ,0006  масс.%) п ри  8 5 0 °С. В 
ж и д ком  железе растворимость кислорода суще-
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ственно повыш ается и достигает 0.56 - 0 ,59 ат. % 
при  1530°С. Растворимость кислорода возраста­
ет до 1,5 ат. % при  повы ш ении  температуры  до 
1800-2000 °С. Сущ ественная разница  в раство­
рим ости кислорода в твердом и ж и д ком  металле 
является пр и чи но й  выделения в процессах ох­
лаждения и кристаллизации избы точны х оксид ­
ны х фаз -  нем еталлических вклю чений, изм еня­
ю щ и х  служебные свойства металла. По степени 
влияния  на служебные свойства сталей и спла­
вов особое место заним аю т оксидны е неметал­
лические включения, являющ иеся в большинстве 
случаев продуктам и  реакций  раскисления. Со­
став нем еталлических в кл ю ч е н и й  и конечное
содержание кислорода определяется используе­
м ы м и  р а ски сл и те л я м и , и х  составом , ко л и ч е ­
ством, последовательностью и способом их вве­
дения в расплав.
Неметаллические вклю чения, содержащ иеся 
в металле, оказы ваю т решающее влияние на весь 
ком плекс служ ебны х свойств. О днако не только 
количество в кл ю чени й  определяет свойства, но 
еще в большей степени влияет и х  природа, ф ор­
ма. размер и распределение в металле. Иногда 
даже несколько кр уп н ы х  вкл ю чени й  или с ко п ­
ление более м елких может оказы вать  драм ати ­
ческие влияние на свойства материалов та ки х , 
наприм ер, к а к  кордовая, инстр ум е нтал ьная  и  
рельсовая стали  или в ы сокопрочн ы е  сплавы . 
Проблема контроля неметаллическихвклю чений 
является вероятностной, т.е. основанной на оцен­
ке не только общего количества вклю чений , но и 
в л и я н и и  к р и т и ч е с к о го  разм ера  в кл ю ч е н и й , 
оценке влияния  состава и распределения в кл ю ­
чений  по размерам для сталей конкретн ого  н а ­
значения. применении методик отбора достовер­
ны х проб и объ ективны х методов исследования.
Для создания эф ф ективной системы  ко н тр о ­
ля качества, прогноза свойств и количественной 
оценки  чистоты  стали необходимо знать:
- какие вклю чения и какие  их свойства (состав, 
кри ти че ски е  размеры, форма, и и х  распределе­
ние в металле), в наибольш ей степени влияю т на 
свойства ко н кр е тн ы х  м арок стали и сплавов:
- ка ки м  образом и какие  парам етры  необхо­
димо измерять и контролировать:
- какие  методы аналитического контроля  дол­
ж н ы  быть при  этом использованы.
Для определения количества, размеров и вида 
неметаллических вкл ю чений  использую тся ав­
том атизированны е методы количественного ме­
таллограф ического анализа. Для анализа м ор­
фологии и состава вкл ю чений  использую тся ме­
тоды локального рентгеноспектрального  ана ли ­
за с помощ ью микрозондов или способы электро­
литического  выделения осадков с последую щ им 
анализом методами м окрой хим ии , петрограф ии 
и рентгеновской диф ракции. В табл. 1 приведено 
сравнение различны х методов анализа неметал­
лических вклю чений  в сталях с то ч ки  зрения  эк- 
спрессности. достоверности получаемых резуль­
татов. преимущ еств и недостатков методов.
Таблица 1
Сравнение различных методов анализа неметаллических включений в сталях
Метод исследования Предмет
анализа
Время
анализа
Преимущества Недостатки
Микрохимический осадок 1 день Химический состав Трудоемкость, сложность и низкая 
точность
Электрохимическое 
осаждение с анали­
зом осадка
образец 
20-30 г.
2-3
Дня
Анализ морфологии и 
состава включений
Трудоемкость, сложность, возмож­
ны потери части осадка
Металлографический, 
бальная оценка (напр. 
ГОСТ 1778-70)
шлиф, 
10 см2 20 мин.
Быстрота Влияние качества шлифа, трудо­
емкость и субьективность оценки
Автоматические 
анализаторы изобра­
жения
шлиф, 
160 мм2
2-3
часа
Быстрота и представитель­
ность данных
Влияние качества шлифа, влияние 
настроек и типа анализатора
Локальный петрогра­
фический
шлиф Структура и фазовый состав
Рентгеновский микро­
анализ
шлиф 2-3
часа
Локальность, анализ соста­
ва и морфологии включений
Влияние качества шлифа, субъек­
тивность результатов
Оптическая PDV 
спектрометрия
шлиф 
60 мм2
2-3 мин Анализ AI, Са во включени­
ях, высокая эксперссность
Низкая точность, полуколичествен- 
ные результаты
Газовый анализ образец 1 г. 1 мин. Высокая эксперссность и 
точность
Только интегральные характерис­
тики
Х им ические м етоды  анализа. Методы ана- назад. Концентрация элементов в растворах пос-
лиза мокрой хи м и и  были разработаны много лет ле растворения вкл ю чений  в настоящ ее время
определяется методами атом ной абсорбции или 
и нд укти вно  связанной  плазмы  (ІСР). Недостаток 
метода - потери  при  растворении и значитель­
ная продолж ительность анализа.
Э л ек тр охи м и ч еск ое в ы дел ен и е вк лю ч е­
ний и их последую щ и й  анализ. О дним из эф­
ф ективны х методов исследования неметалличес­
к и х  в кл ю чени й  является метод электролитичес­
кого  выделения вкл ю чени й  из известного ко л и ­
чества металла (100 г) с дальнейш им  хи м ичес­
ки м  и петрограф ическим и  исследованиями [1], 
анализом распределения по размерам, электрон­
ны м  м и кр о ско п и ч е ски м  исследованиям. Метод 
ф оторассеяния прим енили  авторы  [2] для иссле­
дования распределения вкл ю чени й  А120 3 после 
эл ектрохи м ической  э кс тр а кц и и  в кл ю чени й . К  
недостаткам  метода м ож но отнести  сложность 
осаж дения и отделения осадка, возм ож ны е по ­
тери п ри  растворении образца (наприм ер СаО). 
кроме того, значител ьная  продолж ительность 
анализа (2-3 суток). М етоды выделения осадка 
дают, к а к  правило, заниж енны е  результаты из- 
за потерь в процессе выделения и анализа в кл ю ­
чений. И з-за  перечисленны х недостатков дан ­
н ы й  метод анализа в пром ы ш ленности  п р а кт и ­
чески  не используется.
М етал л огр аф и ч еск и е м етоды . Наиболее 
распространенны м  способом оценки  за грязнен­
ности  стали м и кр о вкл ю че н и я м и  при  исследо­
вани ях  на о п ти ч е ски х  м и кр о ско п а х  являю тся 
методы сравнения с эталонны м и ш калам и. Та­
кие  методы определения степени за грязненнос­
ти  стали требует вы сокой квал и ф и каци и  опера­
тора и тщ ательного  выбора критериев  оценки  
металла плавок на основании оценок образцов. 
В настоящ ее время для контроля  наибольш ее 
распространение имеет оценка средним баллом 
и суммой баллов, иногда с учетом  количества об­
разцов с больш им и баллами или зн ачени й  м а к­
симальных баллов ( ГОСТ 1778-70. ASTM Е 45. JIS  
0555. DIN 50602. SS 111116 и т .д .). На основании 
результатов м ноголетнего опы та  разработаны  
ш калы , в соответствии, с которы м и  за гр язнен­
ность стали нем еталлическим и вклю чениям и , 
оценивается по бальной ш кале по ти п у  и количе­
ству. Для исследований прим еняю т подсчет всех 
наблюдаемых на ш лиф ах вкл ю чени й  выше оп ­
ределенного балла или размера (ГОСТ 1778-70). 
О дним  и з кр и те р и е в  о ц е н ки  за гр я зн е н н о с ти  
плавки  является число полей зрения со значе­
ни ям и  выш е определенного балла, отнесенное к  
площ ади 10 см2.
О днако  п ол укол и чественная  оцен ка  путем  
сравнения с эталонами разли чны х ш кал  не дает
возм ож ности  получения объ ективны х д анны х о 
количестве  и ста ти сти ч е ско м  распределении 
неметаллических в кл ю чени й  в металле. В осно­
ве больш инства методов подсчета вклю чений ле­
ж а т  тр и  основны х метода классической  количе­
ственной металлограф ии - точечны й, л инейны й  
и измерение площ ади [3]. О сновны м и недостат­
кам и  данны х методов является и х  сущ ественная 
длительность и трудоемкость а та кж е  заметное 
влияние качества шлиф ов и квалиф икации  опе­
ратора.
Следующ им ш агом  в оценке качества метал­
ла методами м еталлограф ии стало внедрение 
автом атизированны х методов анализа изобра­
ж ения. появление целого класса приборов, осно­
ванны х на анализе телевизионного изображения 
получаемого со шлифа (например. Image Analyser 
32 LECO). Анализ изображения основывается на 
возможности весьма точно различать включения 
по оттенкам  серого цвета. Методы подсчета не­
м еталлических в кл ю че н и й  позволяю т опреде­
лить  число вклю чений , площадь, занятую  неме­
таллическими вклю чениям и, их объемную долю, 
линейны е размеры вклю чений , распределения 
вклю чений  по размерам и типам , число вклю че­
ни й  на единице площ ади или объема и т.д.
Применение анализаторов изображения по ­
зволило автом атизировать анализ НВ и п р а кти ­
чески и склю чить  возможность влияния операто­
ра на результаты анализа. Необходимо отметить, 
что важнейш ей предпосылкой для получения хо ­
рош их результатов металлограф ических измере­
н и й  является хорош ее качество  поверхности  
шлифа. Метод приготовления шлифов может вно­
сить значительные коррективы  в результаты ана­
лиза (например, потеря вклю чений оксидов каль­
ция  и вы краш ивание  тверды х вкл ю чени й  при 
полировке). Заметное влияние  на результаты  
вносит использование оборудования и программ­
ного обеспечения разл и чны х  производителей. 
С ущ ествует весьма зн а ч и те л ьн а я  прибо рная  
ош ибка  при  определении объемной доли неме­
таллических вклю чений  приборами типа  «Кван- 
тимет». которая связана с различной  чувстви ­
те льн остью  их  к  гр а н и ц а м  н е м етал л ически х  
вклю чений , зависящ ей от их формы, размера и 
типа , а та кж е  качества шлифов. О дин из сущ е­
ственны х недостатков металлограф ического ме­
тода - неизбежны е потери части  вкл ю чений  при 
шлифовке и полировке, ограничения по разреша­
ю щ ей способности прибора при  анализе мелких 
вклю чений , значительная  трудоемкость и вре­
менные затраты .
М икрорентгеноспектральны е и ссл едов а­
ния. М икрорентгеноспектральны й анализ явля­
ется то нким  методом, обладающим весьма сущ е­
ственными возможностями количественного ана­
лиза неметаллических вклю чений размером бо­
лее 1 мкм. Применение методов м икрорентгенос- 
пектрального анализа неметаллических вклю че­
ний  позволяет решить вопросы количественного и 
качественного анализа отдельных неметалличес­
ки х  вклю чений. Этот анализ использует весьма 
сложную  те хн и ку  требует значительны х затрат 
времени и сохраняет все недостатки связанные с 
приготовлением шлифов. Проведение исследова­
ний  при увеличениях более чем х 200 существенно 
ограничивает статистическую  достоверность под­
счета вклю чений из-за ограничений по величине 
просмотренной площади шлифа и количества об­
наруж енны х вклю чений.
Метод локального анализа не может заменить 
интегральны е методы оценки  за гр язненн ости  
стали неметаллическим и вклю чениям и , та к  ка к  
позволяет исследовать только отдельные, вы б­
ранны е оператором вкл ю чения  на  вы бранном  
участке  ш лиф а объекта исследований, не давая 
объективной ка р ти ны  в целом. М икрорентгенос- 
пектральном у анализу должно предш ествовать 
тщ ательное металлограф ическое исследование, 
указывающ ее на наиболее ти пичны е  неметалли­
ческие вклю чения для данного образца.
Спектральны е м етоды . В последнее время в 
литературе появились результаты прим енения 
сп е ктр а л ьны х  методов для анализа  о кси д н ы х  
неметаллических вклю чений  в стали. В работе 
[4) CRM (Ф ранция) продемонстрировали исполь­
зование эмиссионного PDA (искрового) спектро ­
метра со специально разработанной программой 
для анализа в сталях содерж аний алю м иния  и 
кальция, связанны х в оксиды . Расчет проводит­
ся методом одновременного компью терного ана­
лиза спектров импульсов с частотой  33 Hz не ­
скол ьки х  элементов (А1. Са) на площ ади шлифа 
60 мм2. Метод показал весьма вы сокую  экспресс - 
ность но недостаточную чувствительность и вос­
производимость результатов.
Сопоставление результатов подсчета объем­
ной доли неметаллических вкл ю чений  на п р и ­
борах типа  «Квантимет». результатов электрохи­
мического осаждения с последующ им взвеш ива­
нием  осадков и газового анализа, показы вает 
существенно более высокую  точность методов га ­
зового анализа и, при  нал ичии  д анны х о х и м и ­
ческом составе вклю чений, возможность получе­
ния  из результатов газового анализа надеж ны х 
данны х об объемной доле вкл ю чений  [5]. Было
показано, что в зависим ости  от хим ического  со­
става и дисперсности оксидов металлограф ичес­
кое определение, по сравнению  с результатами 
газового анализа, может дать ка к  потерю до 40 %, 
та к  и избы ток до 60-90  % оксидов.
Все перечисленные методы анализа неметал­
л ических  в кл ю чений  обладают общ им, весьма 
сущ ественны м недостатком  - трудоемкостью  и 
длительностью проведения исследований, что не 
позволяет использовать их  для экспресс - к о н т ­
роля технологии.
И спользование электрохим ических датчи­
ков. В последнее время в пром ы ш ленности полу­
чили  распространение методы экспресс ко н тр о ­
ля газовы х примесей с пом ощ ью  различны х по ­
гр уж н ы х  зондов [6]. П ервоначально с пом ощ ью  
электрохим ических датчи ков  изм еряли только 
содержание растворенного (активного) кислоро­
да в ж идком  металле (например, вы пускавш иеся 
в наш ей стране заводом Э м и трон  или  зондов 
«Сеіох» ком пан ии  ELECTRO-NITE). В настоящее 
время появились зонды для измерения в ж ид ком  
металле содерж ания водорода («Hidris»), азота 
(«Nitris») и углерода. Однако, при  несколько более 
вы сокой экспрессности  анализа, зонды, та кж е  
ка к  и метод отбора проб, обы чно требую т оста­
новки  плавки  и имею т м еньш ую  точность и зм е­
рений по сравнению  с газоанализаторами и свою 
специф ику прим енения. Результаты измерений 
показы ваю т только содержание растворенного в 
расплаве кислорода, т.е. о кисленности  металла, 
и не даю т инф ормации о количестве экзогенны х 
и эндогенны х вклю чений , находящ ихся в виде 
взвеси в расплаве. Хорош о известно, например, 
что при  раскислении  стали сильны м и  раскис - 
лителями. та ки м и  ка к  ти та н , ал ю м иний , ц и р ко ­
ний . кальций  содержание растворенного кисл о ­
рода в ж и д ком  металле не превы ш ает 3- 5 ppm ., 
тогда ка к  общее содержание его в металле с уче ­
том взвеси эндогенны х и экзо генн ы х оксид ны х 
вклю чений  достигает 20-30  ppm .
Инф ормация о чистоте стали при использова­
н ии  экспрессного анализа методом вы сокотем ­
пературной экстракци и  в несущем газе на содер­
ж ание общего кислорода, дает суммарное значе­
ние кислорода, содержащ егося во в кл ю чениях  и 
растворенного в металле [7].
В работах [8-9] было показано, что при  восста­
новительном плавлении в условиях монотонного 
нагрева (ф ракционном  газовом анализе), ста но ­
вятся доступны м и для контроля  новые парам ет­
ры  кривой  скорости  выделения СО из расплава, 
которые уже имеют непосредственное отношение 
к  фазовому составу о ксид н ы х вклю чений . В о т ­
личие от методов локального анализа, разрабо­
та н н ы х  для изучения  относительно небольшого 
числа частиц, ФГА позволяет экспрессно опреде­
л ить  средний ф азовый состав и количество к и с ­
лорода в основны х группах оксидны х вклю чений. 
По результатам ФГА массовая доля кислорода, 
находящ егося в форме оксидов некоторого хи м и ­
ческого  состава  определяется через площ адь 
п и ка  на кр и в о й  газовыделения С 0 2 (эвалограм- 
ме). ко торы й  отвечает восстановлению  вклю че­
н и й  данного типа :
F tk
OOK C = - / W 0 d f  . (1)
W  tн
где F -  калибровочны й ф актор, w  -  масса образ- 
ца, IC02 (t) -  скорость поступления СО , в И К  ячейку 
газоанализатора, вы раж енная  в единицах п р и ­
бора ТС -436 JIEKO. tH. t k -  времена начала и к о н ­
ца п и ка  газовыделения.
Альтернативная оценка той  же величины  ме­
тодом количественной металлограф ии основана 
на принципе  Кавальери-Акера. согласно которо­
му доли д анн ой  стр уктур н о й  составляю щ ей в 
объеме образца и на плоскости  его сечения рав­
ны  [3].
Массовое содержание кислорода, связанного 
в оксидны е вклю чения, по данны м  металлогра­
ф ического анализа может бы ть рассчитано по 
формуле:
0 окс, масс.% = 100 • (2)
^о б щ  Рматр ^ о к с
где S >Гіщ -  просм отренная площ адь шлифа. Sf(acT -  
сумм арная площ адь заф иксированны х сечений 
частиц. гокг -  плотность о кси д н ы х  в кл ю чени й . 
гчііт|> -  п л о т н о с т ь  м е т а л л и ч е с ко й  м а т р и ц ы , 
М -  атом ная  масса кислорода. М г - атом ная  
масса оксида, у  - стехим отерический  коэф ф ици­
ент при  атоме кислорода в формуле оксида.
Целью данной работы было определение соот­
ветствия результатов различны х методов контро ­
ля и выбор объективного критери я  контроля ч и ­
стоты  стали. Рассмотрена проблема взаим ной 
согласованности результатов разны х методик.
РЕЗУЛЬТАТЫ ЭКСПЕРИМЕНТОВ И ОБСУЖ ДЕ­
НИЕ
Для проведения сравни тел ьны х исследова­
ни й  использовали образцы углеродистой стали 
(сталь 45). раскисленной алю минием , вы пускае­
мой в качестве стандартного образца для газово­
го анализа (ГСО С Г -1) [ 10 ]. Д анн ы й  материал был 
выбран специально, та к  ка к  общее содержание 
кислорода (0 .0030 ± 0 .0005 % масс.) и равномер­
ность распределения неметаллических вклю че­
н и й  определяются специальными требованиями.
Для исследования о ксид ны х в кл ю чени й  и с ­
пользовали методы ФГА и количественной метал­
лограф ии. ФГА вы полняли на приборе ТС -436 
(Leco). Калибровку осущ ествили по стандартно­
му образцу S tandard JSS GS-2b (Япония). Анализ 
проводили со скоростью  нагрева 1 - 2 К /с е к . О п­
ределение проводилось по трем - пяти  параллель­
ны м  образцам. Результаты считы вались из буфе­
ра прибора в виде ASCII файлов и далее обраба­
ты вались с помощ ью программы  OxSeP [11].
Исследование шлифов проводилось с помощью 
анализатора изображений LA-3001 (Leco) в полу­
автом атическом  режиме. А нализатор ска н и р о ­
вал заданную  площадь поверхности шлифа, ф ик­
сируя координаты  полей зрения, проводил под­
счет количества вклю чений  разли чны х типов, 
расчет размеров и площадей сечений частиц. При 
этом оператор визуально следил за корректн ос ­
тью  вы полнения  анализа, и скл ю ча я  деф екты  
шлифа, проверяя фокусировку, и правильность 
ид ентиф икации  вклю чений  по уровням  серого 
цвета.
Исследовали такж е образцы рельсовой и кор ­
довой сталей различного производства. Металло­
граф ический анализ проводили при оптическом 
увеличении х 100-500 на площади от 10 до 150 мм2. 
Подсчет вклю чений  в сталях, подвергнуты х де­
ф орм ации. проводили на продольны х и попе­
речных шлифах.
Хим ический  анализ вклю чений в стандартном 
образце (ГСО С Г -1). выделенных методом электро­
химического осаждения, показал (см.табл.2). что 
основная доля кислорода в стали (68 %) находит­
ся в виде вклю чений глинозема. Кроме того, п р и ­
сутствую т вклю чения оксидов железа и кремния. 
М икрорентгеноспектральны й  анализ подтвер­
дил преобладание вкл ю чений  глинозема.
Таблица 2
Состав неметаллических включений в стали 45 (СГ-1)
Вкл. общ. S i0 2 А |2 ° з FeO MgO+CaO MnO
0,127 0,0012 0,0089 0,0028 0,000017 0,00013
Подсчет вклю чений  оксида алю м иния прово­
дили на анализаторе изображения LA-3001 LECO 
по 1750 полям зрения при  увеличении при  уве­
л ичении  X 200 на площ ади 54,4 мм2 с разреш аю ­
щ ей способностью  порядка 0.5 мкм . Была опре­
делена объемная доля вкл ю чени й  А120  ^  для раз­
н ы х  разм ерны х групп. Размерные груп пы  выде­
лялись по величине площ ади неметаллических
в кл ю чени й  на  поверхности шлифа. Были выде­
лены гр уп пы  следующ их размеров: 0,0 + 2,0 м км 2; 
0 ,0  + 4 .0  м км 2: 0 ,0  + 6 ,0 м км 2: 0 ,0  + 8 .0  м км 2: 0 ,0  + 
10,0 м км 2: все обнаруженны е вклю чения . Доля 
всех обнаруж енны х вкл ю чений  А12Оа составила
0,0034 %, что  соответствует 0 ,00095 % масс, к и с ­
лорода в металле (рис. 1). Обращ ает на  себя в н и ­
мание то т  факт, что  результаты металлограф и­
ческого анализа в значительной  степени за ви ­
сят от количества просм отренны х полей зрения.
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Рис.1. Результаты количественного анализа оксидных включений окиси алюминия в 
стали 45 на анализаторе изображения ІА-3001. Размеры включений (мкм 2): ряд 1 - от 0 
до 2; 2 - от 0 до 4; 3 -  от 0 до 6; 4 - от 0 до 8; 5 - все включения
М ожно предположить, с учетом разрешающ ей 
способности оптического  м икроскопа  и возм ож ­
ностей анализатора изображения, что часть мел­
ки х  вклю чений размером меньше 0.5 м км  не у ч и ­
тывалась при  анализе вклю чений  и результаты 
несколько  за н и ж е н ы , что  соответствует пред­
ставлениям  о том, что содержание кислорода во 
вкл ю чени ях  размером менее 0.2 м км  не превы ­
шает 2 % от его общего содержания.
Ф ракцио нны й  газовый анализ образцов ГСО
СГ-1 проводили на газоанализаторе ТС-436 ф ир­
мы LECO при линейном нагреве со скоростью  на ­
грева 2-3 К /с . В табл. 3 приведены данные ФГА по 
10 параллельным определениям со значениям и 
среднеквадратичных отклонений СКО. В колон­
ках представлены содержание общего кислорода, 
кислорода, связанного с поверхностью образца, 
кислорода, связанного в оксиды и количество ки с ­
лорода в оксидах алю миния с характеристичес­
кой температурой начала восстановления Тн. К.
Таблица 3
Результаты ФГА образцов стали 45 (ГСО СГ-1)
Образец, Кислород, ppm. Оксиды алюминия
№ Общий Поверхность Сумма пиков Кислород, ppm Тн, К
1 25,8 4,6 19,7 10,2 1865
2 26,9 5,9 19,2 9,6 1879
3 26,9 5,6 19,6 11,4 1874
4 25,3 5,5 16,9 9,9 1884
5 25,9 5,6 18,6 10,7 1857
6 21,6 2,9 15,5 9,4 1878
7 24,5 5,8 16,6 9,4 1866
8 22,7 3,8 17,1 9,6 1876
9 29,3 9,4 18,9 9,8 1877
10 24,9 4,9 18,1 10,5 1849
Среднее 25,4 5,2 18,0 10,1 1870
С.К.О. 2,2 0,7 1,4 0,6 11
Количество кислорода, связанного во вклю че­
ни я  глинозема, по результатам ФГА составляет 
79 % общего количества кислорода, что коррели­
рует с результатами хим ического  анализа, с уче ­
том  о ш и б ки  метода. Сравнение величин с та н ­
дартны х откл онен ий  результатов ф ракционного  
анализа п оказы ва ет и х  сущ ественно м еньш ие 
значения  п ри  определении количеств кислоро ­
да в оксидной  фазе и во вкл ю чени ях  глинозема 
(1.4 и 0 ,6  ppm , соответственно) по сравнению  с 
результатом анализа  общего содерж ания кисл о ­
рода.
С равнение результатов показы вает, что  по 
данны м  количественного  хим ического  анализа 
содержание кислорода, суммированное по всем 
оксид ны м  вклю чениям , завы ш ено на 10 ppm  по 
сравнению  с аттестатованны м  значением обще­
го кислорода в ГСО С Г -1. Точность определения 
объемной доли нем еталлических в кл ю чени й  на 
анализаторе изображ ения  зависит от просм от­
ренной площ ади шлифа, чувствительности п р и ­
бора к  границам  нем еталлических в кл ю чений  и 
качества приготовления шлифов. Метод ф ракци­
онного газового анализа с точностью  более высо­
кой. чем в случае хим ического анализа (1.4 ppm.), 
позволяет рассчиты вать  количество алю м иния, 
св яза нно го  в о кси д ы  а л ю м и н и я , и объем ную  
долю оксидов ал ю м иния  в металле.
О днако металлограф ия остается незам ени ­
мым методом обнаружения кр уп н ы х  неметалли­
ческих вклю чений, оказы ваю щ их определяющее 
влияние на э кспл уатац ион ны е  свойства изде­
лий . В качестве одного из примеров приведем 
результаты исследований образцов рельсов одно­
го производителя, но двух различных партий, К95 
и К77, проходивш их и спы тани я  в эксперим ен­
тальном кольце В Н И И Ж Т и показавш их большое 
различие в эксплуатационной стойкости  по п р и ­
чине возникновения  контактно-усталостны х де­
фектов. П ри чи ной  образования такого  рода де­
ф ектов м огут бы ть м елкие, располож енны е в 
строчку  или единичные крупные, превыш ающ ие 
кр и ти ч е ски й  размер, равны й 30 мкм . недефор- 
мируемые вклю чения  [12]. По величине общего 
содержание кислорода, полученного методом э к ­
стр а кц и и  в несущем газе, в образцах рельсовой 
стали (партии  К95  -  0 ,00482 % масс, и п артии  
К 77 - 0 .00433 % масс.) различие не превыш ает 
10 % отн. Бальная оценка за грязненности  в кл ю ­
чениям и. выполненная по ГОСТ Р 51685-2000 не 
выявила сущ ественной разницы  между образца­
ми. В образовании контактно -устало стны х де­
фектов определяющим ф актором является нали­
чие в металле недеформируемых оксидны х вкл ю ­
чений  с вы соким  содержанием глинозема.
Использование автоматического анализатора 
изображения дает возможность выявлять разли­
чия в содержании неметаллических вклю чений, 
нивелируемые при использовании балльных оце­
нок ГОСТов, применяемых в заводских лаборато­
риях (например. ГОСТР 51685-2000). На рис. 2 при ­
ведены гистограммы распределения по размерам 
недеформируемых неметаллических вклю чений в 
образцах рельсовых сталей партий К95 и К77.
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Рис.2. Гистограммы распределения площадей недеформируемых неметаллических включений по размерным группам в 
образцах рельсовой стали; на оси ординат -  количество неметаллических включений, шт.; а -  образец К95, б -  образец К77
Обращ ает на себя вним ание  то т  ф акт что в 
образце К  95, по сравнению  с образцом К  77. п р и ­
сутствует большее количество недеформируемых 
вклю чений , площ адь которы х больше 300 м км 2 
(17 и 14 соответственно).
Ф ракцио нны й  газовый анализ образцов рель­
совой стали К95, К77  показал, что количество ки с ­
лорода. содержащееся в вы сокоглинозем исты х 
вклю чениях, равно 15.0 % масс, и 2,9 % масс, для 
образцов стали К95  и  К77. соответственно. Эти 
данные подтверждают зависимость между стой­
костью  рельсов к  образованию контактно-устало­
стны х дефектов и содержанием в ни х  глинозема.
Крупны е неметаллические вклю чения  пред­
ставляю т наибольш ую  опасность и для кордовой 
стали. О ни  в ы зы в а ю т обры вы  проволоки  при  
свивке металлокорда, когда к  проволоке п р и кл а ­
ды ваю т изгибаю щ ие и кр утя щ и е  на грузки . К о ­
личество обрывов по п р и ч и н е  неметаллических 
вклю чений  м ожет доходить до 80 %. Наиболее 
опасны м и та к  же являю тся вкл ю чения  с высо­
ки м  содержанием А120 3 [13]. Поэтому важно знать 
не только размер содерж ащ ихся вклю чений , но 
и иметь сведения об их хим ическом  составе. Элек­
тр о н н ы й  м икроскоп , снаб ж енн ы й  м икрозондом  
- то н ки й  инструментом  для обнаружения и иден­
ти ф и кации  хим ического  состава вклю чений. Но 
по сравнению  с методом оптической  металлогра­
ф ии он позволяет получить  о граниченную  и н ­
ф ормацию  о чистоте стали. В табл.4 и на рис.З 
приведено сравнение д анн ы х  подсчета вклю че­
н и й  на электронном  (методика PIRELLI) и о п ти ­
ческом м икроскопах на образцах ка та н ки  кордо­
вой стали.
Таблица 4
Результаты исследований образцов кордовой стали, проведенных на растровом электронном микроскопе 
и оптическом микроскопе OLYMPUS, снабженном анализатором изображения ІА 32 фирмы LECO
№
образца
Электронный микроскоп Оптический микроскоп OLYMPUS
Кол-во
полей
зрения
Кол-во
включений
Плотность
вкл/мм2
, Размер НВ, мкм Кол-во
полей
зрения
Кол-во
включений
Плотность,
вкл/мм2
Размер НВ, мкм
до 4 5-8 >9 до 4 5-8 >9
1 59 9 3,47 5 2 - 480 112 1,94 71 24 17
6 37 19 11,67 15 3 1 558 564 8,42 269 282 13
9 50 14 6,36 9 5 - 576 552 8,00 226 247 79
Эквивалентный диаметр, мкм2
Рис.З. Количество включений (%), принадлежащее размерным группам 
эквивалентного диаметра, в зависимости от метода исследования 
и выбора типа шлифа для образца катанки кордовой стали: 
размерные группы: 1 -  1мкм; 2 - 2  мкм; 3 - 3  мкм; 4 - 4  мкм; 5 - 5  мкм; 6 -6 - 1 0  мкм; 7 -  11-15 мкм; 
методы исследования: О - электронный микроскоп; □  , А О - оптический микроскоп; 
тип шлифа: □  - продольный шлиф; А , О - поперечные шлифы.
Видно, что  результаты, полученны е на о п ти ­
ческом  м икроскопе , даю т более представитель­
ную  инф орм ацию  о содерж ании кр у п н ы х  в кл ю ­
чений, что связано со значительно большей про­
анализированной  площ адью шлифа.
Значение плотности  вкл ю чени й  на единице 
площ ади является сдаточной ха ракте ристикой  
при  прием ке кордовой ка та н ки . Но эта величина 
будет характеризовать чистоту  стали лиш ь в том 
случае, если она будет рассчитана на каж д ую  из 
разм ерны х гр у п п  в кл ю ч е н и й , п о ско л ьку  н а и ­
большее влияние на качество металла оказы ва­
ю т недеформируемые вклю чения размером боль­
ше критиче ско го , а не общая плотность вклю че­
ний .
Д анны е о содерж ании вкл ю чений  в деформи­
рованном  металле м ож но  п олучать  анализом  
продольных и поперечны х шлифов. Выбор мето­
да и объекта исследований особенно важен, если 
целью исследования являю тся деформируемые 
вклю чения.
Например, в образцах ка та н ки  контролирую т 
количество и распределение по размерным гр уп ­
пам слабодеформируемых и недеф ормируемых 
вклю чений . На рис. 3 приведено сопоставление 
результатов подсчета нем еталлических вклю че­
ний  различны м и методами: с помощ ью  оптичес­
кого микроскопа с анализатором изображения LA- 
300 1 и растрового электронного м икроскопа. На
оптическом  м икроскопе  были исследованы про ­
дольные и поперечные ш лиф ы, на электронном  
-  продольные. Полученные зависим ости говорят 
о сопоставимости результатов. Но при исследова­
нии  продольного шлифа с помощ ью метода о п ти ­
ческой металлографии удалось обнаружить более 
кр упн ы е  вкл ю чения , принадлеж ащ ие разм ер­
ной группе 11-15 м км , тогда ка к  на поперечны х 
ш лиф ах вкл ю чени й  этой груп пы  обнаружено не 
было.
Метод количественной металлограф ии очень 
чувствителен к  качеству шлифа, а его результа­
ты  сильно зависят от вероятности попадания на 
исследуемую поверхность кр уп н ы х , и м ею щ их 
неравномерное распределение в объеме метал­
ла, вклю чений . К рупны е вклю чения, по сравне­
нию  с м елким и, содержат основное количество 
кислорода. Поэтому, воспользовавшись зависимо­
стью  (2) нельзя с большой точностью  определить 
содержание кислорода, связанного во вкл ю че­
ния. однако порядок величины  определить м о ж ­
но. На рис. 4 приведено сопоставление данны х о 
количестве кислорода в пробах ж и д ко го  и твер­
дого металла по результатам ФГА наТ С -436  ф ир­
мы LECO и металлографического анализа на ана­
лизаторе LA-32. Видно, что данные для литы х проб 
отобраны х из ж идкого  металла имею т сильное 
расхождения из-за вероятностного характера вы ­
явления вклю чений на поверхности шлифа.
Рис.4. Сравнение результатов определения общего содержания кислорода 
в образцах кордовой стали на разных стадиях производства 
по данным фракционного газового анализа и металлографии;
1-5 - пробы из жидкого металла. 6 -  катанка.
К а к  следует из табл.З значения  стандартны х 
ош ибок определения кислорода в п и ка х  им ею т 
порядок десяты х ppm . что свидетельствует о в ы ­
сокой сходимости результатов ФГА. Приведенные
данные указы ваю т на удовлетворительное соот­
ветствии результатов независимых методик, под­
тверждаю щ ее правильность определения к о н ­
центрации  кислорода в форме оксид ны х в кл ю ­
чений  в металлической матрице. Таким  образом, 
к  основны м  достоинствами метода ф ракционно­
го газового анализа относятся возм ож ность по ­
лучения статистически  достоверные характе ри ­
с ти ки  чистоты  стали по результатам исследова­
ни я  большого числа о ксид ны х частиц , высокая 
степень автом атизации аналитического  цикла  и 
ни зка я  трудоемкость.
При одинаковом общем содержании кислоро­
да в металле и достаточно высокой сходимости ре­
зультатов ф ракционного газового анализа объем­
ная доля металлографически определяемых окси ­
дов может различаться на 5 0 -1 0 0  %, в зависимо­
сти  от состава и формы кривой  распределения 
вклю чений по размерам. Рассмотренный экспе-
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ANALYSIS OF NON-METALUC INCLUSIONS - THE BASIS FOR OUALITY CONTROL OF STEEL 
AND ALLOYS
K.V.Grigorovitch, P.V.Krasovsky, A.S.Trushnikova
The article reveiws the methods of analysis o f steel purity by поп-metallic inclusions. It considers a 
problem of mutual coordination o f results received by the methods o f chemical analysis o f 
electrochemically precipitated inclusions,microroentgen spectral analysis, quantity metallography and 
fractinon gas analysis.____________________________________________________________________
